









Solid-Liquid Separation after Liquid-Liquid Extraction. 
Spectrophotometric Determination of Copper after Extraction 
of It's 2，・MethyI-Oxinatewith Molten Naphthalene 
Masa tada SATAKE， Ta tsuo SAKAKIBARA， Masaaki SHIMIZU 
(Received March 31， 1975) 
A method is described for the spectrophotometric determination of trace 
amounts of copper. 2-methyloxine reacts with copper to from very stable yellow 
complex which is easi1y extracted into molten naphthalene and the resulting 
mixture of copper complex and naphthalene is dissolved in dimethylformamide. 
The absorbance of the solution is measured at 400 nm to determine the 
amounts of copper. The effects of pH， amount of 2-methyloxine， naphthalene 
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Fig. 1 Absorption Spectra of 2-methyl-
oxinate and Copper 2-methyl-
oxinate in naphthalene-dimethyl-
formamide solution 
Copper: 64μg; naphthalene:2.0g; 
pH:5.5;1% 2-methyloxine: 1.5ms; 
Reference Water ① Reagent 
blank，①Copper-2-methyloxinate 
① Copper-2-methyloxinate vs 
Reagent blank 
を加え沸とうした湯浴上でナフタリンを溶かしたの 3.2 抽出時における pHの影響
ち，激しく振とうしながら固化させる D 固化した金属 64μgの銅を含む水溶液に 1% 2ーメチルオキシγ
錯体とナフタリンの混合物を傾斜法によってろ過し， 溶液 1.5msと 1M酢酸緩衝溶液 2meを加え全容積
純水で3回洗浄する口洗浄後着色したナフタリ γを を約30msとし，融解したナフタリ γ中に抽出したの
乾いたろ紙上に拡げて空気乾燥させてからジメチルホ ちの溶液の pH値と抽出後のナフタリンージメチルホ
ルムアミドに溶かし.10msとする口この溶液のー ルムアミド溶液の吸光度との関係を Fig.2に示す。
部をセルに移して，銅を含まないから試験溶液を対 これより pH2.5，，-，4.5までは pHの増加とともに吸
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Fig. 2 Effect of pH on absorbance 
Copper: 64μg; naphthalene: 2.0g; 
Wavelength: 400nm; 1% 2-methyl-
oxine: 1.5ms; Solvent: Dimethyl-
formamide Reference Water 















1% 2-METHYL-QXINE ML， 
Fig. 3 Effect of reagent concentration 
on absorbance 
Copper 64μg Naphthalene 
2.0g pH 5.5 Wavelength 
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Fig. 4 Effect of naphthalene on absor-
bance 
Copper 64μg Naphthalene 
2.0g pH 5.5 Wavelength 
400 nm 1% 2-methyloxine 1. 5 
ms; Reference: Reagent blank 
銅-2ー メチルオキシン錯体をナフタリンに抽出する 3.5 緩衝溶液の添加量の影響
場合のナフタリン添加量と吸光度の関係を Fig.4に 銅-2-メチルオキシン錯体をナフタリンに抽出する
示すO これよりナフタリ γ添加量が1.0gまでは添加 際，吸光度に及ぼす 1M酢酸緩衝溶液の添加量の影響
量とともに吸光度も増加するが，それ以上ではほとん について検討した結果を Fig.5に示す。 これより
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Fig. 5 Effect of addition of buffer 80-
lution on absorbance 
Copper 64μg Naphthalene 
2.0g pH 5.5 Wavelength 










Table 1 Effect of standing time 


























13 26 39 52 65 78 
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Fig. 6 Calibration Curve for Copper C I ) 
Naphthalene 2.0g pH 5.5 
Wavelength: 400 nm; Buffer So・
lution: 2.0ms: 1% 2・methyloxine:




イオン妨害作用を検討した結果を Tablel， Jn ~こ示
す。これによるとアルカリ塩類ではシュウ酸ナトリウ
ム，クエン酸ナトリウム， EDTAは妨害する D 特に
EDTAの妨害は著しL、。また， 金属イオン類では亜













Table n Effect of diverse alkali salts 











Copper: 64μg， Naphthalene: 2.0g， Wavelength: 400 nm 
Table I Effect of diverse metal ions 
Ion Added as Salt added (mg) I 
CaZ+ CaClz・2HzO 5.00 
乱在g2+ Mg(N03);~ ・ 6HzO 0.25 
Zn2+ ZnS04 0.25 
Fe8+ Fe2(S04)a・(NH4)2S04・24Hz0 1.00 
Fe2+ FeS04・(NH4)zS04・6H20 0.25 
Mn2+ MnC12・4HzO 0.50 
A18+ KzA12(S04)4・24H20 0.50 
Pb2+ Pb(N03)z 0.50 
NiZ+ NiS04・6H20 0.50 
Copper 64μg， Naphthalene: 2.0g， Wavelength 400nm 
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